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OZET

Bu c¢aligmada, baz1  3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2, 4-triazol-5-on
bilesiklerinin p-nitrobenzoil klorir ile reaksiyonlar: incelenmis, 6 yeni 3-alkil(aril)-4-(p-
nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on bilesigi sentezlenmistir.

Calismada sentezlenen yeni bilegiklerin yap1 aydinlatmalar: igin mikroanaliz, IR,

NMR ve UV spekroskopisi yontemleri kullamlmastir.

Anahtar kelimeler:3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on, p-nitrobenzoil

klorir, sentez.

v



SUMMARY

The Synthesis of Some 3-Alkyl(Aryl)-4-(p-nitrobenzoylamino)-4,5-dihydro-1H-1,2,4-

triazol-S-one Compounds.

In this study, the reactions of some 3-alkyl(aryl)-4-amino-4,5-dihydro-1H-1,2,4-
triazol-5-ones with p-nitrobenzoyl chloride were investigated and 6 new 3-alkyl(aryl)-4-(p-
nitrobenzoylamino)-4,5-dihydro-1H-1,2 4-triazol-5-ones were synthesized.

In order to identify the new compounds synhesized in the study, combustion

analyses and spectroscopic methods including IR, NMR and UV were used.

Keywods : 3-Alkyl(Aryl)-4-amino-4,5-dihydro-1H-1,2,4-triazol-5-one, p-nitrobenzoyl
chloride, Synthesis.
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1. GENEL BILGILER
1.1.Giris

Baz1 3-Alkil(Aril)-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on Bilesiklerinin
Sentezi” baghikli bu galigmada, dncelikle, literatiirde kayith olan 6 adet 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on bilesigi sentezlenmigtir.

Bu iglem, literatiirde kayith yontemlerin uygulanmasi sonucu, nitrillerden baglanarak
sentezlenen 6 adet hidrokloriir bilesigi iizerinden 6 adet ester etoksikarbonil bilegiginin elde
edilmesi ve bunlarin da hidrazinhidrat ile muamelesi sonucu gerceklestirilmistir. Boylece
literatiirde kayith toplam 18 bilesigin sentezi yapilmigtir. Bunu izleyerek, 3-alkil(aril)-4-amino-
4,5-dihidro-1H-1,2,4 -triazol- 5- on bilegiklerinin yag banyosunda kuru kuruya p-nitrobenzoil
klorir ile reaksiyonlan incelenmis ve 6 yeni bilesigin sentezi gerceklegtirilmistir. Sentezlenen
yeni bilesiklerin yapilan mikroanaliz, IR, NMR ve UV spektroskopik yontemleri kullanilarak
aydinlatilmgtir.

Calisma ile ilgili literatiirde kayith tiim bilesiklerin ve sentezlenen yeni bilesiklerin

formiilleri "Formiiller Tablosu" baghg altinda asagida verilmistir.

Tablo 1. Formiiller Tablosu

0 0 0 0
y y P y
rR—C” R—C R—C. Ar—C.
\ \ \ \
Cl NH—R' NRR" Cl
1 2 3 4
O 0] N—NH
y y
Ar—C. A—C? | J. L
N D N Ll CH3 O
NH—R NRR N R 1TI
I
H NH,
5 6 7 8
8a:R=CH3s 8d : R=CH»CgH4CH3 (-p)

8b: R=CH2CH3 8e:R=CHyCgH4Cl (-p)
8c: R=CH2CgHs 8f : R=CgHs




Tablo 1’in devam
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Tablo 1’in devami
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NH"C'—CH2CH3 NH-C NH-
Cl
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R” N7 O R” N7 O R7ONTTO,
| 9@ 9 | 9@
NH-C NH-C Cl NH-C
23 Cl 24 Cl by Cl
N——NH
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Tablo 1’in devamu
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Tablo 1’in devamt

I\'I NH
I S -
l 7 N0 RN 0O RN O
N | | _
[ ] N=CHCH,CH,CH=N N=CH—Ar
51 52 53
N—NH
H,N
2NEN L /L ® .0
/ 7
H,NHN l R—
NH, \OR'
54 55 56
56a : R=CH3 56d : R=CH»CeH4CH3 (-p)
56b: R=CH2CH3 56e : R= CHpCgH4Cl (-p)
56c : R=CHyCgls 56f : R=Cglls
HCO,C,H HCO,CH,H
)\IN 2C2Hs //NN 2L2Hs
R——C\ R—C\
NH, H,NNHCO,C,H;5 OR
57 58 59 R'=CyHs
5%9a : R=CH3 59d : R=CHCgH4CH3 (-p)

39b: R=CH2CH3 59e:R=CH2CcH4Cl (-p)
59¢: R=CH2CgHs 359f : R=CgHs




Tablo 1’in devam
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R_
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|
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Tablo 1’in devami
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Agil halojeniirlerin (1) primer aminler ile reaksiyonundan N-substitue amidlerin (2),
sekunder aminlerle reaksiyonundan ise N,N-disubstitue amidlerin (3) olustugu

bilinmektedir (Denklem 1, Denklem 2) [1-4].

Y v &)
R—C< + 2R—NH, —» R—C< + RNEDC )
cl NH—R'
1 2
A A ® o
R—CT + 2RR'NH ———> R—C_ + RRNH CT ()
cl NRR"
1 3

Aromatik asit halojeniirlerinin (4), 1° ve 2° aminlerle reaksiyonu (4) ise diisik
reaktiviteleri nedeniyle Schotten-Baumaun Reaksiyonu ile miimkiin olur. Bu yontem
uyarinca reaksiyon sulu NaOH veya piridin gibi organik bazin bulundugu ortamda
gergeklestirilir (Denklem 3, Denklem 4) [1-4].

Py - 0 /° = O
Ar—C_ + R—NH; + :QH > A—C_ + HO + 3)
Cl NH—R
4 5
0 0]
y - 7 =)
A—C.  + RRNH + :O0° —> Ar—C + H,0 + :Cl @
\ .- \
Cl NRR"
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Aromatik ve heteroaromatik bir¢ok 1° aminin de agil halojeniirler ile agillendirme
reaksiyonu verdigi bilinmektedir [5]. o-Toluidinden a-metil indol’tin [7] elde edilmesi pek

¢ok 6rnekten sadece bir tanesidir (Denklem 5) [5].

CH; CH;
-HCI (NaNH,) ®)
@ F EmEOE @ 0 ——H—O*O:_/'LCH
NH, NH-C—CH; N

i l
H
7

Benzer sekilde heterohalkali 1° aminler olan 3-alkil (aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-
1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin de asetik anhidrit ile asetillendirme reaksiyonlar
verdikleri ve reaksiyon kosullarina bagli olarak monoasetil tirevi olan 3-alkil (aril)-4-
asetilamino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (9); diasetil tirevi olan 3-alkil (aril)-4-
diasetilamino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (10) ve triasetil tiirevi olan 1-asetil-3-alkil
(aril)-4-(diasetilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (11) bilesiklerinin elde edildigi
bildirilmistir (Denklem 6-8) [6,7].

1\}———NH 1\?-——NH
+ (CH;CO)p0 —> + CH;COOH
RJ\N/LO (CHCO), R)\N,LO 3 ©
I
NH, NH-COCH;
8 9
N—NH N—NH
/k /L + 2(CH;CO0 —> )l\ /L + 2CH;COOH 0
R” N7 O
NH2 N(COCHs),

8 10
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_COCH;
1\{~——-NH 1\{——1\1
+ 3(CHCO0R0 ——> + 3CH;COOH
RXN/LO (CH:CO) RJ\N/LO 3 ®)
|
NH, N(COCH;),
8 1

Yakin zamanlarda gergeklestirilen bir ¢aligmada 3-alkil (aril)-4-amino-4,5-dihidro-
1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin birer acil halojeniir olan asetilkloriir (12),
propionilklorir (13), benzoil kloriir (14), o-klorobenzoil kloriir (15), m-klorobenzoil kloriir
(16), 2,4-diklorobenzoil kloriir (17), 2,6-diklorobenzoil kloriir (18) ve a-naftoil klorir (19)
ile reaksiyonlar1 ayr1 ayr1 incelenerek kargin olan, sirasi ile, 3-alkil (aril)-4-asetilamino-4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on  (9)  3-alkil(aril)-4-propiyonamino-4,5-dihidro-1H-1,2,4~
triazol-S-on (20) 3-alkil(aril)-4-benzoilamino-4,5-dihidro~-1H-1,2,4-triazol-5-on (21) 3-
alkil(aril)-4-(o-klorobenzoilamino)- 4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (22) 3-alkil (aril)-4-
(2,4-dihidroklorobenzoilamino)- 4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (24) 3-alkil (arii)-4-
(2,6-dihidroklorobenzoilamino)- 4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (25) ve 3-alkil (aril)-4-
(a-naftoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on  (26) bilesikleri elde edilmigtir
(Denklem 9-16) [8].

‘ + cH—C7 —— | +  HC
37 9
RJ\T 0 o R)\T 0 @
Q
NH; NH-C—CHs
8 12 9
N—NH N—NH
JI\N /L + CH3CH3——C//O — ' /L + HCI (10)
R 0 o R N7 O

Q
NH-C~CH,CH;
8 13 20
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(1)

0
Cl

N\ /7

14

(12)

Cl

22

1§

(13)

Cl

23

16

4

HCI

TR VOESEKOCRETIM KOROLY
DOXURSANTASYON MERKEZ]
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Cl
N—NH 0 N—NH
/LN/L . < — P +  HCI (15)
R l 0 cl R T i
N, “ NH—éJ')
Cl
8 18 25
1T——NH 0 1T—-NH
+ C—Cl —— + HCI (16)
R 0 R N7 O
“ O w0}
8 19 26

Primer aminlerin benzensulfonil kloriir (27) ile reaksiyonundan benzensulfonamid
(28) turevlerinin olustugu bilinmektedir (Denklem 17)[1]. Benzer bir ¢alismada, 3-alkil
(aril)~4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin benzensulfonil kloriir
(27), p-toluensulfonil kloriir (29) ve naftalen-2-sulfonilkloriir (30) ile reaksiyonundan
karsin olan 3-alkil(aril}-4-benzensulfonilamino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (31) 3-
alkil(aril) —4-p-toluensulfonilamino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (32) ve 3-alkil(aril)-
4-(naftalen-2-sulfonilamino)- 4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (33) bilesiklerinin olustugu
belirlenmigtir (Denklem 18-20)[8].

a0
RNH, + @'SOZC1 @—H))' @’SOQNHR + HCl (17)

27 28



N—NH i I\II——NH
| + CH so,c1 > + HCl (19)
)\ /LO 3 2 R N/LO

R IT |
N, NH—soz—<<:>>—cH3
8 29 32

SO,Cl

N—NH y N—NH
1 Broci 4
R)\N . R )\T /Lo L HC (0)
30

33

Son yillarda 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin
dikarboksilli asid hidrazidleri olan suksinik anhidridleri (34), ftalik anhidridleri (35), maleik
anhidridleri (36), glutarikanhidridleri (37), cis-1,2,3,6-tetrahidroftalik anhidridleri (38) ve
cis-hegzahidroftalik anhidritleri (39) ile reaksiyonlari incelenmis ve N,N'-bagli
biheterohalkali bilesikler olan 3-alkil(aril)-4-suksinimido-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on
(40) 3-alkil(aril)-4-ftalimido-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (41) 3-alkil(aril)-4-(2,5-
dihidropirrol-2,5-dion-1-il)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (42) 3-alkil(aril)-4-(piperidin-
2,6-dion-1-il)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (43) 3-alkil(aril)-4-(cis-1,2,3,6-
tetrahidroftalimido)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on  (44)  ve 3-alkil(aril)-4-(cis-
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hekzahidroftalimido)- 4,5-dihidro-1H-1,2, 4-triazol-5-on (45) bilesikleri elde edilmistir
(Denklem 21-26) [6,9-13].

N—NH RN
L /L + o — | + H0 @
R 111 0

N_ O
0
o A0

N—NH
|
0 0
1\‘1——NH 5 T
+ O —> + 22
R)\N/LO o _N_ o H,0 (22)
|
NH, 0
8 35 41
N—NH
0 I
N—NH o
| R
)\ n o — + OHO  (23)



1\{—NH
R)\N/L 0
NH,

16

+ 0O —_—
0
37
O
+©i<<0——>
0
38
0
+| |0—>
0

39

1\|I——NH
R 1T 0
O N_ o
44
BIT—NH
R 1T 0
O _N_ o

45

+ H0

24

(25)

(26)



17

1,4-diketon veya dialdehidlerin NH; ve primer aminlerle reaksiyonunun Paul-Knorr
sentezi uyarinca pirrol yada pirrol tiirevlerinin olusumu ile sonuglandig: bilinmektedir [5].
Nitekim, bir primer aminin asetonil aseton (46) ile muamelesi 1-alkil-2,5-dimetilpirrol (47)
olusumu ile sonuglanir (Denklem 27). Bir primer amin olan 8 bilesiginin 1,4-dikarbonil
bilesigi olan asetonil aseton (46) ile reaksiyonu incelendigi bir ¢aligmada beklenen 1-(3-
alkil-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on-4-il)-pirrol (48) bilesiklerinin ele gegtigi, ancak,
etil-4-oksopentanoat ile reaksiyonundan 47 tipi N,N'-bagli bilesiklerin degil, 50 tipi
bilesiklerin ele gegtigi bildirilmistir (Denklem 28, Denklem 29) [6,14].

iR
0 0 N

I I
R—NH, + CH;CCH,CH,CCHy ——> + 2H,0 @7

46 47

N——NH
J L
N——NH I C”) R N 0
/L /L + CH;CCH,CH,CCH; —> ’ + 2H0  (28)
R 1\|I 0 &
. LY
8 46 48
1\{———NH
I\II—NH l RJ\N/LO
)\ /L + CH3CCH,CH,COOC,Hs ——> + H0 29)
R” N O l o
| J

N
NH, H3CT’ C—OC,Hs

8 49 50
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Son yillarda gergeklestirilen benzer bir calismada 8 tipi bilesiklerinin 2,5-
dimetoksitetrahidrofuran ile reaksiyonu incelenmis ve reaksiyon kogullarina bagh olarak 1-
(3-alkil-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on-4-il)-pirrol [51] ve N,N'-bis (3-alkil-4,5-dihidro-
1H-1,2,4-triazol-5-on-4 —il)-1,4-butandiimin (52) lerin olustugu saptanmigtir (Denklem30,
Denklem 31) [15].

N——NH
| /Lo

N—NH 0 0 N
1l I CH,CO-H
)l\ /L +  HCCH,CHCH —2"» ] + 2H0  (30)
R N7 O
' N

NH, (]

8 51

R

% T T I e L U
| + HOCH,CH,CH —onetzeh + 31
| |
NH, N=CHCH,CH,CH=N
8 52

Aminlerin 6zellikle aromatik aldehidler ile reaksiyonundan Schiff Bazlarinin
olustugu bilinmekte olup, 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on  (8)
bilesiklerinin farkli aromatik ve hetero aromatik aldehitler ile reaksiyonlari birgok
calismada incelenmig ve kargin olan 53 bilesiklerinin ele gegtigi bildirilmistir (Denklem

32) [16-25].

+  Ar-CHO ———» f om0 62
R l\lI 0 R I\II 0
NH, N=CH—Ar
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Cesitli reaksiyonlar1 6zetlenen ve bu ¢aligmada da bazi reaksiyonlar: incelenen 3-
alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on  (8) tipi bilegiklerinin sentezi
amaciyla bugiine kadar baz1 yéntemler gergeklestirilmigtir. 8 tipi bilesiklerin en basit tiyesi
olan 4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (55) bilesigi ilk elde edilen tyesi de olup,
etil ortoformatin karbohidrazit (54) ile muamelesinden elde edilmistir (Denklem 33) [26].

HNHN - N—NH
HC(OC-Hsy; + =0 —> k /Lo + 3C,H;OH (33)
H,NHN 1‘|T
NH,
54 55

Bu ¢alismadan uzun yillar sonra karbohidrazidin (54) etilortoformat ile reaksiyonu
yeniden incelenmistir. Bunun yaminda etilortoasetat ve etilortopropionat ile de
karbohidrazid’in (54) reaksiyonlan incelenmis ve (55) bilesigi yaninda 8 tipi bilesikler
olan 3-metil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8a) ve 3-etil-4-amino-4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8b) bilesikleri elde edilerek smurli sayisa 8 tipi
bilesigin sentezi gergeklestirilmistir (Denklem 34) [27].

H,NHN N—NH
\ |
RC(OC,H;); + /C=O —_— R*N /Lo + 3C,H;OH (34)
H,NHN |
NH,
54 8
(R=Hi¢cmn 55)

3-Alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerin sentezine
yonelik genel metod niteliginde gelistirilen iki g¢aligmadan birinde alkil imidat
hidrokloriiriirlerin (56) karbohidrazid (54) ile, digerinde ise amid etoksikarbohidrazonlarin
(57) hidrazin ile reaksiyonundan yararlamldig: bildirilmigtir ( Denklem 35, Denklem 36 )
[28, 29].
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//NHz@Cle HNHN, NI——NH
R—C 5 =0 ——= A Ky + rom + Nmcl 69
OR' H,NHN |
NH,
56 54 8
NNHCO:C:Hs N—NH
R—C + HNNE, —24 - J'\ /Lo +C,HOH + NH,Cl  (36)
\ RN
NHQ |
NH,
57 8

3-Alkil(Aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin sentezi
i¢in en uygun olan ve bu ¢aligmada da kullanilan yontemde ise nitrillerden 1892°de “Pinner
Yontemi” olarak bilinen yontemle elde edilen alkil imidat hidrokloriirler (iminoester hidro
kloriirler ) (56) baglang¢ bilesigi olarak kullanilmigtir. Pinner Y6ntemine gére, bir nitril bir
susuz alkol ile (genellikle etil alkol), bir susuz ¢éziicii iginde (genellikle dietileter) sogukta
HCI gaz1 ile muamele edilerek 56 tipi bilesikler elde edilir (Denklem 37)[30]. Bu yontemin
uygulanmasi ile son yillarda 56 tipi yeni bilesikler elde edilmistir [6,7]

//NHZG’CIG
R—C=N + ROH + HO@ s—= R—C_ 37
OR'

56
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Alkil imidat hidrokloriirlerin bugiine kadar birgok reaksiyonu incelenmig
olup [31], hidrazin tirevi olarak kullamlan etil karbazat (58) ile diisik sicakliklardaki
reaksiyonundan -OR! grubunun korunmas: ve NH4CI’tin ayriimas: sonucu 8 tipi bilesiklerin
sentezinde kullanilan ester etoksikarbonilhidrazonlarin (59) olustugu bildirilmigtir (Denklem
38) [32,33,6,7].

NHPCl NNHCOCHs

y co

R—C, + HNNHCOACoH; —25 > R—C, +ONHCL  (38)
OR' OR'
56 58 59

Son yillarda yapilan benzer iki ayri ¢aliymadan birinde 16 tipi alkil imidat
hidrokloriirlerin  hidrazin tiirevi olarak kullanilan tert-butil karbazat (60) ile
reaksiyonundan ester tert-butoksikarbonilhidrazonlarin (61) (Denklem 39) [34], digerinde
tiyosemikarbazit (62) ile muamelesinden de ester tiyosemikarbazonlarin (63) olustugu
bildirilmistir (Denklem 40) [35].

HY C1o o VNHCO:C(CHy)
R—C_  + HNNHCOC(CHy) SN R—C ©ONHCL (39)
OR' OR'
56 60 61
©.0
NHCl NNHCSNH,
R—C_ + HNNHCSNH, ——> R—C FONILCL (@0)
OR' OR'

56 62 63
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Denklem 38 uyarinca elde edilen ester etoksikarbonilhidrazonlarin (59) birgok re-
aksiyonu incelenmis olup, bu reaksiyonlar genellikle bir primer amin tiirevi ile gergekles-
tirilmis ve karsin olan 3,4-disubstitue-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (64) tiirevleri-
nin olusumu ile sonuglanmistir (Denklem 41) [6,7,28,33,36-42].

//NNHC02C2H5 N——NH
R—C\ + R—NH, J\ /L + 2C,Hs0H @1)
OR' |
R
59
64

Calismada reaksiyonlann incelenen 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-5-on (8) bilesiklerinin sentezinin ise 59 tipi bilesiklerin hidrazin ile denklem 41
uyarinca reaksiyonu sonucu basarildig: bazi ¢aligmalarla ortaya konmustur (Denklem 42)
[28,36,37,6,7].

. //N'NHCOZCZHS jI\ iH

+ H,NNH, + 2C,HsOH 42)

\
OR

59

3-Alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin sentezi
i¢in gelistirilen bir diger genel yontemde ise 61 tipi tert-butoksikarbonilhidrazonlar hid-

razin ile muamele edilmistir (Denklem 43)[34].
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//NNHCOQC(CH3)3 //NNHCOZC(CH3)3 I\{—NH
_ ENoHy | o AL
R C\ -R'OH R c\ <CHcoH R N 0 “3)
OR' NHNH;, |
NH,
61
8

Caligmanin orjinal boliimiinde 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-
5-on (8) bilegiklerinin p-nitrobenzoilkloriir (65) ile reaksiyonlari incelenmistir. Bu amagla,
oncelikle, Pinner Yontemi’nin uygulanmasi ile [30] Denklem 37 uyarinca, literatiirde
kayitli bilegikler olan etil imidoasetat hidrokloriir (56a), etil imidopropionat
hidroklortir (56b), etil imidofenilasetat hidrokloriir (56¢), etil imido-p-metilfenilasetat
hidrokloriir (56d), etil imido-p-klorofenilasetat hidrokloriir (56e) ve etil imidobenzoat
hidroklortr (56f) bilesikleri elde edilmistir.

Calismada bundan sonra 56 tipi bilesiklerin Denklem 38 uyarinca etil karbazat ile
disik sicaklikta muamelesinden literatiirde kayithi bilesikler olan 59 tipi etil asetat
etoksi karbonilhidrazon (59a), etilpropionat etoksikarbonilhidrazon (59b), etil  fenilasetat
etoksikarbonilhidrazon (59c), etil p-metilfenilasetat etoksikarbonilhidrazon (59d), etil p-
kloro fenilasetat etoksikarbonilhidrazon (59¢) ve etil benzoat etoksikarbonilhidrazon
(591) bilesiklerinin sentezi gerceklestirilmistir.

Calismada bunu izleyerek 59 tipi bilegiklerin ayr1 ayr1 hidrazin hidrat ile Denklem
42 uyarinca muamelesinden literatiirde kayitlh 8 tipi 3-metil-4-amino-4,5-dihidro-1H-
1,2,4-triazol-5-on (8a), 3-etil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8b), 3-benzil-4-
amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on  (8¢), 3-p-metilbenzil-4-amino-4,5-dihidro-1H-
1,2,4-triazol-5-on (8d), 3-p-klorobenzil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8e¢) ve
3-fenil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8f) bilesikleri sentez edilmistir.

Caligmanin orjinal kismim olusturan son boliimiinde ise 3-alkil(aril)- 4-amino-4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin p-nitrobenzoil kloriir (65) ile kurukuruya
yag banyosunda 1sitilarak reaksiyonlar1 incelenmis ve 3-alkil(aril)-4-(p-nitrobenzoil)- 4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (66) bilesikleri sentezlenmigtir (Denklem 44). 8a, 8b, 8c,

8d, 8e ve 8f bilegiklerinin ayr1 ayr1 p-nitrobenzoil kloriir (65) ile muamelesinden, sirasi ile,



3-metil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on  (67)  3-etil-4-(p-
nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (68) 3-benzil-4-(p-nitrobenzoilamino)-
4,5 -dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (69) 3-p-metilbenzil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-
1H-1,2,4-triazol-5-on (70) 3-p-klorobenzil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5 -dihidro-1H-1,2.4-
triazol-5-on  (71) 3-fenil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on  (72)

bilesikleri sentezlenmistir.

0] N—NH

)NI\ iH + ON (IE-—CI —L8 > J\v/L + HCl  (44)
0 ? R 0

1 |
NH, NH~('5—@N02

8 65 66



2. YAPILAN CALISMALAR

Caligmada kullanilan kimyasal maddeler Merck ve Fluka firmalarindan
saglanmgtir. Bilegiklerin sentezi veya saflastirilmasi asamalarinda kullanilan ¢oziictler ise
yerli yada yurtdig1 kaynaklarindan temin edilmigtir.

Deneysel calismalar K. T.U  Fatih Egitim Fakiiltesi Ortadgretim Fen ve
Matematik Alanlar Egitimi Bolimi Kimya Egitimi Anabilim Dali Lisansisti
Laboratuannda gerceklestirilmisgtir. Caligmada sentezlenen bilegiklerin erime noktalan
Electrothermal dijital erime noktasi tayin cihazinda tayin edilmigtir. Sentezlenen bilegikler
yapilarinin  aydinlatilmasinda kullanilan IR spektrumiann ¢aligmamn yuritildigi
Laboratuarda KBr tabletleri halinde Schimadzu 408 infrared spektrofotometresinde
alinnugtir. "H- NMR ve C-NMR spektrumlarn ise K.T.U Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya
Bolimii Enstrimental Analiz Laboratuarinda 200 MHz Varian NMR cihazinda alinmigtir.
Ultraviyole absorbsiyon spektrumlarn c¢alismanin yaritildigi laboratuarda bulunan
Shimadzu-1201 UV-VIS spektrofotometresinde  %95'lik etanol i¢inde 10* -10° M
cozeltileri halinde 10 mm kuartz hicreleri kuilanilarak ve 200-400 nm bolgesinde
calisilarak alimmistir. Mikroanalizler ise TUBITAK Marmara Bilimsel ve Endiistriyel
Arastirma Merkezi Enstriimental Analiz Laboratuaninda Carlo-Erba 1106 elementel analiz
cihazinda yaptirilmgtir.

Caligmada p-nitrobenzoil klorir ile reaksiyonlari incelenen 8 tipi bilegiklerin
sentezinin gergeklestirilebilmesi i¢in, éncelikle 56 tipi bilesikler karsin olan nitrillerden
Pinner Metodu [30] uyarinca ve literatiirde kayith yontemler kullamlarak elde edilmistir,
Caliymada sentezi yeniden gercgeklestirilen 56 tipi bilesiklerin erime noktalan, literatiirdeki

degerlerle kargilagtirmali olarak asagida verilmigtir:

Etil imidoasetat hidrokloriir (56a) : 99°C (boz) (Kaynak [6] da e.n. 98-100° (boz))
Etil imidopropionat hidroklortiir (56b)  : 91°C (boz) (Kaynak [6] da e.n. 92° (boz))

Etil imidofenilasetat hirokloriir (56c)  : 84°C (boz) (Kaynak [6] da e.n. 85° (boz))

Etil imido-p-metilfenilasetat hidrokloriir (56d):180°C (boz)(Kaynak[6] da e.n. 181° (boz))
Etil imido-p-klorofenilasetat hidrokloriir (56€) :179°C (boz)(Kaynak[6]da e.n. 179° (boz))
Etil imidobenzoat hidrokloriir (56f) : 99°C (boz)(Kaynak [43] de e.n. 100°(boz))
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Caligmanin bundan sonraki boliimiinde 56 tipi bilegiklerin ayr1 ayn etil karbazat ile
dugiik sicaklikta literatiirdeki yontemler [32,33,6,43] uygulanarak muamelesinden karsin
olan 59 tipi bilesikler sentezlenmistir. Calismada elde edilen 59 tipi bilesiklerin erime

noktalari, literatiirdeki degerlerle karsilagtirmali olarak asagida verilmistir:

Etil asetat etoksikarbonilhidrazon (59a) : en 68°C (Kaynak [6]da e.n.68°)
Etil propionat etoksikarbonilhidrazon (59b) : en. 57 °C (Kaynak [6]da e.n. 57-58°)
Etil fenilasetat etoksikarbonilhidrazon (59¢) : en 89°C (Kaynak [6]da e.n. 90°)

Etil p-metilfenilasetat etoksikarbonilhidrazon (59d): e.n. 77 °C (Kaynak [6]da e.n. 77°C)
Etil p-klorofenilasetat etoksikarbonilhidrazon (59¢) : e.n. 78 °C (Kaynak [6]da e.n. 78°C)
Etil benzoat etoksikarbonilhidrazon (59f) : e.n. 83 °C (Kaynak [43]de e.n 83-84°C)
59 Tipi bilesiklerin literatirdeki yontemleri [36,6,43] uygulanarak hidrazin hidrat
ile muamelesinden de c¢alijma igin gerekli olan 8 tipi bilesikler sentezlenmistir.
Sentezlenen 6 tipi bilesiklerin erime noktalan, literatiirdeki degerler ile kargilagtirmali
olarak agagida verilmistir.
3-Metil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8a) : e.n. 226 °C (Kaynak [6] da en. 227)
3-Etil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8b) :e.n. 167 °C (Kaynak [6] da e.n. 167)
3-Benzil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8¢) : en. 166 °C (Kaynak [6] da e.n. 167)
3-p-Metilbenzil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2, 4-triazol-5-on (8d): e.n.185°C(Kaynak [6] da e.n.185)
3-p-Klorobenzil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2 4-triazol-5-on (8¢): e.n.180°C(Kaynak [6] da en.167)
3-Fenil-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8f) : e.n. 180 °C (Kaynak [6] da e.n. 180)
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2.1. 3-Metil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on  (67)

8a bilesigi (1,140g, 0,01mol) ile p-nitrobenzoil kloriir (1,856g, 0,01mol) yiikseltme
borusu igeren 50 ml. lik bir balon i¢inde havanin neminden korunarak 140-150° de 1,5 saat
1sitildi. Olugan kat1 madde etanol-su (1:2) den kristallendirildi. Ele gegen kristaller (2,210g,
%384,03 verim) aym karnisimdan birkag kez kristallendirilerek saflagtirildi ve vakumda
kurutulduktan sonra 67 bilesigi olarak tanimlandi.

E.n 260 °C

IR (KBr) : Tablo 2
(Ek Sekil 1)

"H-NMR (DMSO-ds) : Tablo 2
(Ek Sekil 2)
BC-NMR (DMSO-dg) : Tablo 2
( Ek gekil 3 )

UV (Etanol %95) Amax (¢) : Tablo2

(Ek sekil 4)

Elementel Analiz : C10H9N504 (263,21) i¢in
Hesaplanan : C: 45,63, H: 3,43, N:26,61
Bulunan : C: 45,03, H: 3,29, N:25,28

(Elementel analiz raporu 69. sayfada verilmistir)
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2.2, 3-Etil-4-(p-nitrobenziolamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triozol-5-on (68)

8b bilesigi (1,280g, 0,01 mol) ile p-nitrobenzoilklorir (1,856g, 0,01 mol)
yikseltgenme borusu igeren 50 ml. lik bir balon iginde havanin neminden korunarak 140-
145 °C de 1,5 saat 1sitildi. Olugan kat1 madde etanol-su (1:2) den kristallendirildi. Ele
gecen kristaller (2,326g, %83,75 verim) aymi karigimdan kristallendirilerek saflagtiriidi ve
vakumda kurutulduktan sonra 68 bilesigi olarak tanimland:.

En :240 °C

IR (KBr) : Tablo 3

(Ek Sekil 5)

BC-NMR (DMSO-de) : Tablo 3

(Ek Sekil 6)

UV (Etanol %95 ) Amax (€) : Tablo 3

(Ek Sekil 7)

Elemental Analiz : CiitHuNsQ4 (277,24)
Hesaplanan : C: 47,66 H:4.00,N:2526
Bulunan . C: 48,22 ,H:3,99, N : 24,29

( Elemental analiz raporu 70. sayfada verilmistir)
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2.3. 3-Benzil-4-(p-nitrobenzoilamino)--4,5-dihidro-1H1,2,4-triazol-5-on  (69)

8c bilesigi (1,900g, 0,01 mol) ile p-nitrobenzoilkloriir (1,856g, 0,01 mol)
yikseltgenme borusu igeren 50 ml. lik bir balon i¢inde havanin neminden korunarak 145-
150 °C de 1,5 saat isitild1. Olusan kat1 madde etanol-toluen (1:3) den kristallendirildi. Ele
gecen Kristaller (2,850g, %84,07 verim) ayni karisimdan kristallendirilerek saflastirildi ve
vakumda kurutulduktan sonra 69 bilesigi olarak tanimiandi.

En 257°C

IR (KBr) : Tablo 4
(Ek Sekil 8)

'H-NMR (DMSO0-dg) : Tablo 4
(Ek Sekil 9)

BC-NMR (DMSO-ds) : Tablo 4

(Ek Sekil 10)

UV (Etanol % 95) Amax (€) : Tablo 4
(Ek Sekil 11)

Elemental Analiz . : CieH13Ns04 (339,31 ) igin
Hesaplanan : C: 56,64, H:3,86 N :20,64
Bulunan :C: 55,47 ,H: 3,86 ,N: 19,38

( Elementel analiz raporu 71. sayfada verilmigtir)
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2.4. 3-p-Metilbenzil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-
S-on (70)

8d bilesigi (2,040g, 0,01 mol) ile p-nitrobenzoilkloriir (1,856g, 0,01 mol)
yiikseltgenme borusu igeren 50 ml. lik bir balon i¢inde havanin neminden korunarak 145-
150 °C de 1,5 saat 1sitildi. Olusan kati madde aseton-su (1:3) dan kristallendirildi. Ele
gegen kristaller (3,10g, %87,82 verim) aym kangimdan tekrar kristallendirilerek
saflastirildi ve vakumda kurutulduktan sonra 70 bilesigi olarak tanimiandi.

E.n. 239°C
IR (KBr) : Tablo 5

(Ek sekil 12)

"H-NMR (DMSO-ds) - Tablo 5
(Ek Sekil 13)

BC-NMR (DMSO-d¢) - Tablo 5
(Ek Sekil 14)

UV (Etanol %95) Amax (€) : Tablo 5

(Ek Sekil 15)

Elementel Analiz : C17H;sNs5O4 (353,34) igin
Hesaplanan : C: 57,79, H:4,28, N:19,82
Bulunan . C: 58,31, H:4,08 N:18,67

(Elementel analiz raporu 72. sayfada verilmistir)
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2.5. 3-p-Kiorobenzil-4-(p-nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-
5-on (71)

8e bilesigi (2,245g, 0,01 mol) ile p-nitrobenzoilklorir (1,856g, 0,01 mol)
yikseligenme borusu igeren 50 ml. lik bir balon i¢inde havanin neminden korunarak 145-
150 °C de 1,5 saat 1sitildi. Olusan kat1 madde etanol-su (1:2) dan kristallendirildi. Ele
gecen kristaller (3,27g, %87,48 verim) aynmi karisimdan tekrar kristallendirilerek
saflagtirildi ve vakumda kurutulduktan sonra 71 bilesigi olarak tammland:.

Enn. 247°C

IR (KBr) : Tablo 6
(Ek Sekil 16)

'H-NMR (DMSO-de) : Tablo 6
(Ek Sekil 17)
BC-NMR (DMSO d¢) : Tablo 6

(Ek Sekil 18)

UV (Etanol % 95) Amax(€) : Tablo 6
(Ek Sekil 19)

Elementel Analiz : Ci6H15NsOy
Hesaplanan . C: 51,42, H:3,24 N:18,74
Bulunan . C: 52,20, H:3,18 ,N:18,36

(Elementel analiz raporu 73. sayfada verilmigtir)
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2.6. 3-Fenil -4-(p-nitrobenzoilamino))-4,5-dihidre-1H-1,2,4-triazol-5-on (72)

8f bilesigi (1,760g, 0,01 mol) ile p-nitrobenzoilklorir (1,856g, 0,01 mol)
yiikseltgenme borusu igeren 50 ml. lik bir balon iginde havanin neminden korunarak 150-
155 °C de 1,5 saat isitildi. Olusan kat1 madde etanol-su (1:2) dan kristallendirildi. Ele
gecen kristaller (2,670 g, %82,15 verim) aym kanisimdan tekrar kristallendirilerek
saflastirildi ve vakumda kurutulduktan sonra 72 bilegigi olarak tanimlandi.

E.n. 14%°

IR (KBr) : Tablo 7
(Ek Sekil 20)

'H-NMR (DMSO-ds) : Tablo 7

(Ek Sekil 21)

BC-NMR (DMSO-de) - Tablo 7
(Ek Sekil 22)

UV (Etanol % 95 ) Amax(e) : Tablo 7
(Ek Sekil 23)

Elementel Analiz : C1sH11N5O4 325,28) igin
Hesaplanan : C: 55,39, H:3,41, N:21,53
Bulunan : C: 54,22, H:3,52, N:19,30

Elementel Analiz Raporu 74. sayfada verilmistir.



3. BULGULAR ve TARTISMA

Calismada sentezlenen yeni bilegiklerin yapt aydinlatma calismalarinda elementel
analiz ile IR, NMR ve UV spektrumlan kullamlmis olup elde edilen bulgular bilesiklerin
yapilarinin aydinlatilmasinda yeterli bulunmustur.

Caligmada elde edilen yeni bilesiklerin IR spektrumiari KBr tabletleri halinde , NMR
spektrumlar: ise DMSO -d¢' da alinmigtir. NMR  spektrumlarinda § 2,40 civarinda DMSO-d¢'
dan gelen karakteristik pikler gozlenmigtir. Ayrica, NMR spektrumlarinda & 3,40 civarinda

DMSO-d¢' min igerdigi sudan ileri gelen pikler mevcuttur. Yeni maddelerin UV spektrumiar

%95' lik etanol iginde alinmus ve gozlenen Amsy degerleri belirlenerek karsin olan €pax

degerleri hesaplanmigtir.
Caligmada setezlenen yeni bilesiklere IR, NMR ve UV spektrum verileri agagida
verilmistir (Tablo 2-7).
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Tablo 2. 67 Bilesigine ait IR, TH-NMR, BC-NMR ve UV verileri.

IR (KBr)
(EK sekil 1)

- 3395 (NH) cm™

1745, 1687 (C=0) cm™
1610 (C=N) cm™
820 (1,4-disubstitue aromatik halka) cm™

"H-NMR (DMSO-ds)
(Ek Sekil 2)

o O O O

2.48 (s, 3H, CHs)
8.54 (d, 2H, aromatik H, J=8,55 Hz)
8.72 (d, 2H, aromatik H, J=8,24 Hz )
12.18 (s, 2H, 2NH)

"H-NMR (DMSO-ds)
(Ek Sekil 2)

o9 O O O

2.48 (s, 3H, CHs)

8.54 (d, 2H, aromatik H)
8.72 (d, 2H, aromatik H)
12.18 (s, 2H, 2NH)

BC-NMR (DMSO-ds )
(Ek Sekil 3)

S O O O O O O O

10.79 (Alifatik CHs)
124.24 (Aromatik 2C)
129.70 (Aromatik 2C)
136.69 (Aromatik C)
145.45 (Aromatik C)
150.20 (Triazol-C3)
153.45 (Triazol-Cs)
164.97 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax(€)
(Ek Sekil 4)

:A=254 (10.021) nm

As=214 (7923)nm
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Tablo 3. 68 Bilesigine ait IR, >C-NMR ve UV verileri

IR (KBr)
(EK sekil 5)

©3300,3100 (NH) cm™
1720, 1685 (C=0) cm™
1610 (C=N) cm™

800 (1,4-substitue aromatik halka) cm™

3C-NMR (DMSO-dg)
(Ek Sekil6)

: & 10.07 (Alifatik CH3)

& 18.22 (Alifatik CHy)
8 124.15 (Aromatik 2C)
8 129.64 (Aromatik 2C)
6 136.85 (AromatikC)

8 149.60 (Aromatik C)
& 150.30 (Triazol-C;)

O 153.80 (Triazol-Cs)

5 165.10 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax(€)
(Ek Sekil7)

2 A1=251 (10.554) nm
Ax=213 (8 594) nm
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Tablo 4. 69 Bilesigine ait IR, '"H-NMR, >C-NMR ve UV verileri.

IR (KBr)
(EK Sekil 8)

© 3275, 3150 (NH) cm™
1730, 1680 (C=0) cm™
1610 (C=N) cm™
810 (1,4-disubstitue aromatik halka) cm™

770, 710 (monosubstitue aromatik halka)em™

'H-NMR (DMSO-ds)
(Ek Sekil 9)

:03.89 (s,2H, CHyp)
8 7.29 (s, SH, aromatik H)
0 8.14 (d, 2H, aromatik H, J=7,94 Hz)
5 8.40 (d, 2H, aromatik H, J=7,94 Hz)
3 11.80 (s, IH, NH)
5 12.01 (s, IH, NH)

C-NMR (DMSO-dg)
(Ek Sekil 10)

: 831.40 (Alifatik CHyp)
8 124.06 (Aromatik 2C)
8 127.17 (Aromatik C)
0 128.77 (Aromatik 2C)
6 129.08 (Aromatik 2C)
5 129.59 (Aromatik2C)
8 135.03 (Aromatik C)
d 136.69 (Aromatik C)
S 147.19 (Aromatik C)
d 150.05 (Triazol-Cs)

5 153.10 (Trniazol-Cs)
5 164.73 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax(€)
(Ek Sekil 11)

: AM=258 (11.009) nm
A=214 (11.009) nm
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Tablo 5. 70 Bilesigine ait IR, "H-NMR, *C-NMR ve UV verileri.

IR (KBr) £ 3300, 3150 (NH) em™”

(Ek Sekil 12) 1730, 1680 (C=0) cm™

1610 (C=N) cm”

815 (1,4-disubstitue aromatik halka) cm™

"H-NMR (DMSO-dg) : 8 2.27 (s, 3H, CH;)

(Ek Sekil 13) 5 3.80 (s, 2H, CHy)
$ 7.13 (s, 4H, aromatik H)
0 8.14 (s, 2H, aromatik H)
J 8.41 (s, 2H, aromatik H)

§ 11.74 (s, 1, NH)
§ 11.94 (s, 1H, NH)

BC-NMR (DMSO-d) © 8 20.39 (Alifatik CH3)
(Ek Sekil 14) & 30.40 (Alifatik CHa)
S 123.64 (Aromatik 2C)
6 128.46 (Aromatik 2C)
o 128.84 (Aromatik 2C)
6 129.10 (Aromatik2C)
8 131.60 (Aromatik C)
8 135.90 (Aromatik C)
5 136.20 (Aromatik C)
S 146.85 (Aromatik C)
8 149.70 (Triazol-Cs)
§ 152.75 (Triazol-Cs)
8 164.30 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax(€) : A=258 (13 858) nm
(Ek Sekil 15) As=214 (13 859) nm
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Tablo 6. 71 Bilesigine ait IR, 1TH-NMR, C-NMR ve UV verileri.

IR (KBr) : 3275,3150 (NH) cm™

(Ek Sekil 16) 1725, 1680 (C=0) cm

1610 (C=N) em™

820 (1,4-disubstitue aromatik halka) cm™

"H-NMR (DMSO-d) : 8 4.07 (s, 2H, CHp)

(Ek Sekil 17) & 7.45-7.54 (m, 4H, aromatik H)
d 8.31 (d, 2H, aromatik H, J=8,55 Hz)
d 8.58 (d, 2H, aromatik H, J=8,24 Hz)

8 11.94 (s, 1H, NH)

& 12.19 (s, 1H, NH)

PC-NMR (DMSO-ds) © 8 30.60 (Alifatik C)
(Ek Sekil 18) 8 124.12 (Aromatik 2C)

S 128.73 (Aromatik 2C)
5 129.64 (Aromatik 2C)
6 131.01 (Aromatik 2C)
6 132.10 (Aromatik2C)
8 134.20 (Aromatik C)
6 136.60 (Aromatik C)
0 146.80 (Aromatik C)
8 150.20 (Triazol-C3)

8 153.10 (Triazol-Cs)

8 164.80 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax (€) : M=252 (11 590) nm
(Ek Sekil 19) Az=213 (9 380) nm
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Tablo 7. 72 Bilesigine ait IR, IH-NMR, *C-NMR ve UV verileri.

IR (KBr)
(Ek Sekil 20)

£ 3275, 3225 (NH) cm’™

1745, 1695 (C=0) cm’

1610 (C=N) cm™

820 (1,4-disubstitue aromatik halka) cm™
775, 700 (monosubstitue aromatik halka) cm™

"H-NMR (DMSO-ds)
(Ek Sekil 21)

: 8 7.53-7.62 (m, 3H, aromatik H)

0 7.80-7.88 (m, 2H, aromatik H)

6 8.21 (d, 2H, aromatik H, J=7,33 Hz)
d 8.44 (d, 2H, aromatik H, J=7,94 Hz)
§ 12.19 (s, 1H, NH)

8 12.48 (s, 1H, NH)

BC-NMR (DMSO-de)
(Ek Sekil 22)

: 8 124.30 (Aromatik 2C)

8 126.91 (Aromatik 2C)
0 129.24 (Aromatik 2C)
§ 129.46 (Aromatik 2C)
d 131.10 (Aromatik C)
S 131.90 (AromatikC)
0 136.40 (Aromatik C)
0 146.10 (Aromatik C)
6 150.25 (Triazol-Cs)

6 153.40 (Triazol-Cs)

8 164.80 (C=0)

UV (Etanol % 95) Amax (€)
(Ek Sekil 23)

: M= 263 (17 500) nm

Az= 222 (8 160) nm
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Caligmada 3-alkil(aril)-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin
p-nitrobenzoil kloriir ile reaksiyonlar1 incelenerek karsin olan 3-alkil (aril)-4-(p-
nitrobenzoilamino)-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (66) bilesikleri elde edilmistir. Bir
nitkleofil agil siibstitusyon niteliginde olan reaksiyonun muhtemel mekanizmasi agagida

verilmigtir (Denklem 45).

; A g W
NH, | %
H Q4
8 65
l_CI? (45)

NH-C NO, u O

66



4. SONUCLAR ve ONERILER

R-NH, tipi aminlerin gesitli acil halojentirler ile agillendirme reaksiyonlan literatiirde
sikhikla incelenen reaksiyonlar arasinda olup, genellikle piridin gibi bir baz igerisinde
reaksiyonun gergeklestigi bilinmektedir [ 1-5, 8 ]. Bu ¢alismada ise, bir N-NH,, bilesikleri olan
3-alkil(aril )-4-amino-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-5-on (8) bilesiklerinin p-nitrobenzoil kloriir
ile reaksiyonu ¢oziiciisiiz ortamda kuru kuruya sitilarak gergeklestirilmis ve oldukga yiksek
verimlerle agillendirme baganimigtir.

Cahsmada sentezlenen yeni bilesiklerin literatirde katki saglamalart yaninda biyolojik
aktivite gostermeleri beklenmekte olup, bu incelemelerin yapilmasi énerilmektedir. Calismanin

devamu niteliginde bu incelemelerde planlanmaktadir.
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